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La pigmentation de polycondensats a haut poids 
mole'culaire par melange de ces polycondensats, 
par exemple, a l'etat de petite morceaux des 
c copeaux », avec un pigment iinement broye, suivi 
de ia fusion des copeaux revetus de maniere connue 
en eoi d'une nitration et d'un filage en filaments, est 
connue. On sait egalement qu'on peut par exemple 
melange r des polyesters a haut point de fusion a 
T6tat de copeaux avec de la poudre de pigment et 
chauffer ensuite, ce qui provoque une meilleure 
repartition et une penetration du pigment dans la 
resine synthetique. On parvient Egalement a une 
repartition particulierement fine du pigment sur ies 
copeaux lorsqu'on revet ces derniers par une disper- 
sion de pigment dans des solvents organiques 
auxquela on ajoute comme iiant des resines synthe- 
tiquea solubles filmogenes, par exemple des polyes- 
ters ou des copolymeres. Le solvant organique est 
ensuite 6vapor6. On a egalement deja propose de 
pigmenter le produit de polycondensation deja 
forme, par exemple en filaments, en operant par 
impregnation des filaments a faide d'une disper- 
sion de pigment dans 1'eau ou dans des liquides 
organiques contenant des additifs speciaux pour 
fixer le pigment sur les fibres et s£chage subsequent 
a temperature efevee. 

Lorsqu'on melange a sec des copeaux avec une 
poudre de pigment il est difficile de revetir unifor- 
mement les copeaux d'une mince couche de pig- 
ment. Dans la plupart des cas, les copeaux 
contiennent des fractions plus ou mo ins fortes de 
particules de pigments aggiomerees. Ce detail 
constitue un inconvenient car lorsqu'on refond les 
copeaux et qu'on les forme, par exemple en fila- 
ments, on bouche facilement les filieres. Le risque 
d'obtenix des produits a pigmentation non uniforme 
est grand. Ce risque est encore accentue lorsqu'on 
chauffe les copeaux revetus de pigment, pour assurer 



une meilleure repartition de ce dernier. En raison de 
la dimension non uniforme des copeaux et par 
consequent de leur capache calorifique irreguliere 
on obtient des particules de resine synthetique qui, 
selon leur grosseur, sont entierement fondues, 
partieilement fondues ou meme non-fondues. Par 
suite, les particules de pigment penetrent profon- 
dement, en partie ou pas du tout dans la resine 
synthetique, ce qui conduit egalement a des produits 
finals pigmentes non-uniformemenu 

Lorsqu'on revel des polycondensats en petits 
morceaux ou des copeaux par des pigments dis- 
perses dans i'eau ou les liquides organiques on se 
heurte a 1'inconvenient que de nombreux poly- 
condensats sont gonfies par des solvents. Les der- 
nieres traces de 1'agent dispersant sont egalement 
difficiles a eliminer dans un sechage intensify Ce 
detail est egalement un inconvenient car lee residus 
de solvant peuvent dormer lieu a des colorations du 
polycondensat ct nuire en outre a leur stabilite. 
Lorsqu'on refond le polycondensat en petits mor- 
ceaux pour preparer des filaments par exemple, les 
residus d'agents dispersants sont d'autant plus 
genants qu'ils contribuent entre autres a enrichir 
I'atmosphere en eau ou en solvants inflammables. 

Dans la plupart des cas les dispersions de pig- 
ment uti Usees pour la pigmentation des copeaux par 
exemple contiennent en outre des liants dissous, 
frequemment des resines synthetiques qui pro- 
voquent une meilleure adherence du pigment sur le 
polycondensat. Ce detail constitue encore un certain 
risque car il est connu que de nombreux liants ne 
sont pas compatibles avec de nombreux polycon- 
densats. C'est le cas par exemple pour les copolya- 
mides du caproiactarae qui sont par exemple incom- 
patibles avec le terephtalate de polyethylene. En 
consequence il n'est pas possible d'obtenir des masses 
fondues homogenes lorsqu'on vent trailer pn^ 
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exempie des copeaux de terepbtalste de polyethy- 
lene avec Hps dispersions de pigment nontenant par 
exempie des copolyamides dissoutes dans i'alcool. 
Mais justemt!fil It-s masses fondues homogenes sont 
indispensable* pour une operation ^correcte de 
filage. La pigmentation des fibres on filaments finis 
a Taide de dispersions de pigments presente Fincon- 
venicnt que, malgrr. ('addition d'agents sp6cdaux de 
fixation, les pigments adherent mal a la surface 
exterieure et peuvent tomber, seeds ou sous des 
secousses. Lr acVliage ixuplique dans la plupart des 
cas un traitr merit a la chaleur dans Iequel les pro- 
duits auxiliaircs utilises, par exempie des agents 
epaississants corame les alginates, les emulsinants, 
etc., sont degrades et peuvent dormer lieu a des colo- 
rations. 

L'invention s'est donnee pour but I'eumination 
des inconvenients decrits ci-dessus. 

L'invention conceme un precede pour preparer 
des resines pigiucntees a haut poids moleculaire, 
pro cede dans Iequel on met ia resine synth6tique 
sous forme de fibres ou de filaments, on la soumet 
ensuite a une division physique et on la melange avec 
un pigment d few de fine division le polymere etant 
divise physiqucmcul en particuies de dimensions 
comprises cntrc 0,05 ct 0,5 mm, de preference de 
dimension egaie a 0,1 mm, melange avec le pigment 
et conduit ensuite dans un appareiUage de fusion 
connu en soi. 

On utilise comme pigments, dans le cadre de 
l'invention. des pigments en mineraux, metafliques 
et/ou organiques. 

Comme pigments mineraux on pent utiliser par 
exempie 1'oxyde de tilane, l'oxyde de nnc, le sul- 
fure de cadmium, le lithopone, l'oxyde de fer, 
l'oxyde de chrome, le noir de fumee; comme pig- 
ments metalliques on peut utiliser ia poudre de 
ploinb ou la puudre de zinc par exempie* et comme 
pigments organiques les phtalocyanines entre au- 
tres. 

Dans un mode dV realisation particulier de l'inven- 
tion on utilise des pigments fluorescents, eventuelle- 
ment en melange aver d'autres pigments tels que 
l'oxyde de titane. 

Conformement a l'invention, on utilise de prefe- 
rence comme resines synthetiques des poly con- 
densate Iineaires Gbrogenes, par exempie du tereph- 
talate de polyethylene glycol et les poiyamides 
Iineaires teues que lr polycaprolactame, Le polyhexa- 
methylene adipamidr, la polyundecanamide et/ou 
le polylaurolactaiue. 

Selon FinvenUon, la division physique de la 
resine synthctiquc et son melange avec les pigments 
sont effectues dans I'air et/ou en atmosphere de gaz 
inerte. 

Une autre caractrristique de V invention reside en 
cc que le polymere divise physiquement contient 
encore, en dehors des pigments d'autres additifs, 
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par exempie des azuxants optiques, des stabilisants 
a la chaleur et/ou a la lumiere, des agents ignifu- 
geants, ainsi que des matieres de charge ou des 
agents d'e'tirage. 

Conformement a l'invention on peut egalement 
preparer d'abord un concentre avec la resine syn- 
thetique divisee physiquement et les pigments et 
ajouter ce concentre au polymere a pigmenter, lui- 
mSme divis£ physiquement. 

Le proce<16 de Tinvention presente 1'avantage que 
la dimension de particuies comparable du polymere 
divise' physiquement et du pigment destine* a etre 
melange avec lui evite pratiquernent completement 
les agglomerations et les formations de gnraieaux 
de pigments sur la surface exterieure des particuies 
de resine synthetique. La refonte du melange 
s'effectue sans difficulty et les produits finals obtenus, 
par exempie les filaments, n'exigent aucune opera- 
tion de sechage. La fine repartition du pigment dans 
le haut polymere evite, dans le cours des transfor- 
mations en fibres par exempie, les obstructions de 
tuyeres, de pompes, de nitres, etc- et les incidents 
sont rares. On obtient des produits finals, par 
exempie des fibres et des filaments, qui se distinguent 
par une repartition homogene du pigment dans le 
polymere. On ne note pas d'efFet de separation entre 
la resine et le pigment. Le produit final d' autre part 
ne contient aucune substance dtrangere, contraire- 
ment par exempie a ce qui etait le cas dans les pro- 
cedes anterieurs de pigmentation a i'aide de disper- 
sions aqueuses ou organiques de pigments, Ces 
substances etrangeres peuvent, comme on le salt, 
amomdrir les proprietes d'utilisation des produits 
finals pigmentes, par exempie la resistance a 1'eau, 
aux agents chimiques et la stability a la lumiere. 
On notera en outre que certains des vehicules ou 
« carriers » usuels ajoutes aux dispersions de pig* 
ments sont toxiques, ont une odeur ou sont difficiles 
a eliminex de la fibre. Certains presentent Tinconve- 
nient de se volatiliser a 1' operation de fusion. 

Le procede de l'invention est interessant dn point 
de vue economique car il est d'une execution facile, 
il permet un mode de travail continu et n'exige pas 
d'installation compliquee par exempie d'installation 
d' Evacuation de soivants toxiques ou inflammables, 
de colonne de distillation pour la recuperation des 
soivants ou dispersants, ni de produits auxili aires 
couteux tels que des agents mouillants, emulsi- 
fiants, fixants, etc. 

Les exemples suivants ilhistrent l'invention sans 
toutefois la limit er; dans ces exemples les indications 
de parties et de % s'entendent cn poids, sauf indica- 
tion contraire. 

Exempie 1. — Dans une extra dense de laboratoire 
on fond des copeaux de terephtalate de polyethylene 
glycol du commerce, de dimensions 3x3x3 mm, 
et on injecte au travers d'une filiere a 24 orifices 
reparties regulierement sur le diametre de la filiere 
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qui est de 200 mm. Les filaments obtenus ont des 
diametres de 0,1 a 0,3 mm environ. 

Lea rubans de filaments obtenus de cette maniere 
sont envoyes en conlinu sur un dispositif de reprise 
puis de ce dernier sur un dispositif de coupe qui 
decoupe le ruban de filaments en morceaux de 0,5 a 

I mm de longueur. Dans cette operation, le fait que 
les filaments sort en t irreguiierement du dispositif 
de filage et collent partiellement n'a pas d' impor- 
tance. 

Le polyester en fine division ainsi obtenu est 
melange* avcc 10 g d'oxyde de titane pour 90 g de 
polyester et conserve dans un silo de 20 litres de 
capacite. A partir de ce silo on preleve au moyen 
d'un distributeur a vibrations un courant d'environ 
500 g/h du melange qu'on introduit dans une extru- 
deuse ou il est transforme en un filament de 4 mm 
de diametre. 

La repartition et la concentration du pigment dans 
ce fil a 6t6 determine* par calcination; on a constate* 
qu'entre le debut et la fin du chargement la concen- 
tration en pigment 6tait pratiquement uniforme. 
H ne s'est done produit aucune separation entre le 
pigment et le polyester. 

A titre compaxatif on a melange^ de la maniere 
usuelle des copeaux de polyester du commerce, 
de dimensions 3x3x3 mm, on a conserve dans 
un silo, on a introduit dans 1'extrudeuse et forme en 
un filament de 4 mm de diametre. Ce filament a ete 
analyse comme demerit ci-dessus. 

Entre le debut et la fin du cbargement, on a 
constate de tres grandes differences dans la concen- 
tration du pigment. Cette concentration passe d'une 
valeur initial e de 10 % a une valeur superieure a 
25 % pour retomber a environ 2 % vers la fin. 

II se produit done une forte separation entre le 
pigment et les copeaux. Par suite, le filament qui 
quitte 1'extrudeuse contient le pigment reparti 
d'une maniere Ires irreguliere. 

Exemple 2. — On decoupe un ruban de filament 
de terephtalate de polyethylene glycol obtenu 
comme demerit dans 1'exemple 1 et on melange soi- 
gneusement 95 g du polyester avec 5 g de noir de 
fumee. Le melange est transfere dans un silo et de 
la, comme decrit dans 1'exemple 1, dans une extru- 
deuse. Une analyse de la repartition du pigment 
dans le fil obtenu, d'environ 4 mm de diametre, 
au commencement au milieu et vers la fin du 
chargement, indique une concentration parfaitement 
constante du pigment. 

Exemple 3. — On fond des copeaux de poly- 
caprolactame de dimensions 3x3x3 ram comme 
decrit dans 1'exemple 1, on transforme en filament 
et on decoupe en morceaux de 0,5 a 1 mm de lon- 
gueur, 90 g de ce polymere a 1'etat de fine division 
sont melanges avec soin avec 10 g d'oxyde de titane 
et transferes dans un silo. A 1'aide d'un distributeur 
a vibration, on envoie le melange dans une extru- 
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dense comme decrit dan? Pexemple 1 et on forme 
en un filament. Une analyse du filament obtenu, 
executee comme decrit dans Texemple 1, indique 
une repartition homogene du pigment dans la 
resine synthetique, que I'echantillon ait £te pris au 
d^but ou a la fin de 1'operation de filage. 

Exemple 4. — On fond d'abord comme decrit 
dans 1'exemple 1 des copeaux de polyhexamethy- 
lene adipamide puis on transforme en filaments et 
on decoupe. On melange avec soin 98 parties du 
polycondensat obtenu, a Teiat de fine division, avec 
2 parties de sulfure de cadmium, et on transfere 
dans un silo. Le melange est ensuite introduit dans 
une extrudeuee et mis sous la forme d'une bande 
epaisse d'environ 5 mm. Ici egalement la prise 
d'echantillon n'indique aucune difference dans la 
repartition du pigment contenu dans le produit 
'final. 

Exemple 5. — On fond comme decrit dans 
1'exemple 1 des copeaux de terephtalate de poly- 
ethylene glycol de dimensions 3x3x3 mm, on 
transforme en filaments et on decoupe. On melange 
avec soin 97 parties du polyester a Tetat de fine 
division avec 3 parties d'oxyde de chrome, on trans- 
fere le melange dans un silo puis dans une extru- 
deuse de laboratoire. Le bondon obtenu, d'environ 
4a 5 mm de diametre, est pigment e d'une maniere 
parfaitement reguliere, comme le montrent les 
analyses d'echantiilons effectuees comme decrit 
dans 1'exemple 1. 

RESUME 

Procede de preparation de resines pigmentees a 
haut poids moleculaire dans lequel on met la resine 
sous forme de fibres ou de filaments, on la soumet a 
une division physique et on melange avec un pig- 
ment a Tetat de fine division, remarquable notam- 
ment par les points suivants, consideres separement 
ou en combinaisons : 

1° On met le polymere sous forme de particules 
de dimensions comprises entre 0,05 et 0,5 mm, de 
preference de 0,1 mm; on melange avec le pigment, 
et on envoie ensuite dans un dispositif de fusion 
connu en soi; 

2° On utilise comme pigments des pigments 
rnineraux, metalliques et/ou organiques; 

3° On utilise comme pigments rnineraux par 
exemple 1'oxyde de titane, 1'oxyde de zinc, le sul- 
fure de cadmium, le lithopone, les oxydes de fer, 
les oxydes de chrome, le noir de fum6e; comme 
pigments metalliques la poudre de plomb ou la 
poudre de zinc, par exemple, et comme pigments 
organiques les phtalocyanines, par exemple; 

4° On utilise comme pigments des pigments 
fluorescents, eventuellement en melange avec 
d'autres pigments comme Toxyde de titane; 

5° On utilise de preference comme resines synthe- 
tiques des polycondensats lineaires fibrogenes ; 
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6° On utilise comme polycondensat du terephta- 
late de polyethylene glycol; 

7° On utilise comme polycondensat des polya- 
mides iineaires, par example dn polycaprolactame, 
de la polyhexamethyiene adipamide, de ia pory- 
undecanamide et/ou du polyiaurolactame; 

8° On efiectue la division physique de la resine 
synthetique et ie melange avec Le pigment dans Tair 
et/ou en atmosphere de gaz inerte; 

9° On introduit en outre dans le melange de 
polymere et de pigments d'autres additifs tels que 
des azurants optiques, des stahilisants a la lumiere 



et/ou a la cbaleur, des agents ignifugeants, des 
matieres de charge ou des agents d'etirage; 

10° On prepare d'abord un concentre a partir de 
la resine synthetique fineroent divisee et du pig- 
ment et on ajoute ce concentre au polymere a 
pigmenter. 
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